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  Abstrak 
Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis silika gel sebagai adsorben ion Pb[II] serta mendiskripsikan porositas 
SiO2 sebelum dan setelah digunakan sebagai adsorben. Bahan baku berasal dari abu vulkanik yang digunakan 
untuk membuat natrium silikat (Na2SiO3) sebagai prekursor,  HCl digunakan sebagai katalis dan aquades sebagai 
pelarut,  dengan  metode hidrotermal-kopresipitasi. Dalam penelitian ini waktu kontak antara silika gel dengan 
ion Pb[II] digunakan sebagai variabel manipulasi. Prosedur adsorpsi dilakukan dengan cara silika gel sebanyak 
250 mg diinteraksikan dengan 20 ml ion Pb[II] 5  ppm, kemudian diaduk menggunakan magnetic stirer dengan 
kecepatan 80 rpm selama 10, 20, 30, 40, 50, 60 menit. Kemudian diendapkan dengan centrifuge dengan 
kecepatan 2000 rpm selama 30 menit. Filtratnya diuji dengan alat AAS untuk mengetahui konsentrasi yang 
teradsorp sementara endapannya diuji dengan metode BET untuk mengetahui porositasnya. Daya dan efisiensi 
adsorpsi silika gel hasil sintesis terhadap ion logam Pb[II] terbaik terjadi pada waktu kontak selama 20 menit. 
Daya dan efisiensi adsorpsi yang dimiliki sebesar 0.39952 mg/g, 99,88 %. Porositas silika yang meliputi luas 
permukaan sebelum digunakan untuk adsorpsi sebesar 106,68 m
2
/g dan setelah diadsorpsi menjadi 1174 m
2
/g. 
Untuk volume pori dan ukuran partikel pori SiO2 sebelum digunakan sebesar 1,29 cc/g, 24,3 nm  setelah 
digunakan untuk adsorpsi menjadi 1,34 cc/g , 2,29 nm. 
 
 
Kata Kunci : Adsorpsi,  Porositas, Silika, Centrifuge 
  
Abstract 
The purpose of this research is synthesized silicate (SiO2) as an adsorben ion Pb[II], then descripted power and 
efficiency of adsorption, as soon as  descripted (SiO2) porosities before and after had used an adsorben. Raw 
material content from a Kelud volcanic dust that was used to develope sodium silicate (Na2SiO3) as a precursor. 
HCl was used as a catalyst and aquadest as a solvent. In this research interaction time between silicate with ion 
Pb[II] were used as a manipulation variable. The step of adsorption method was reacted 250 mg silicate with 20 
ml 5 ppm ion Pb[II], then mixed it with magnetic stirrer with speed 80 rpm during (10,20,30,40,50,60) minutes. 
Precipitation method was done by centrifuge during 30 minutes with speed 2000 rpm. A liquid from filtration 
was analyzed by AAS and precipitate was analyzed by BET test. The best power and efficientcy adsorption from 
AAS  result could be found at interaction time during 20 minutes. The power and efficientcy adsorption were 
0.39952 mg/g and, 99,88 %. A silicate porosities included surface area before adsorption is 106,68 m2/g, after 
adsorption is 1174 m2/g. The porous volume and particle size before adsorption is 1,29 cc/g and 34,3 nm ,and 
then after adsorption is 1,34 cc/g and 2,29 nm.   
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PENDAHULUAN 
Limbah cair industri merupakan buangan yang 
dihasilkan dari berbagai proses produksi di industri.  
Umumnya limbah cair industri mengandung logam berat 
seperti Pb, Cd, Fe, Cu, Cr, Zn, Ni dan lain sebagainya 
(Darmono, 2001). Limbah cair tersebut jika dibuang ke 
lingkungan  secara langsung dapat merusak ekosistem 
yang ada bahkan bisa beracun bagi manusia karena di 
dalam limbah cair mengandung logam berat yang 
berbahaya jika konsentrasi tinggi dan melebihi ambang 
batas, di atas 500 mg/L (Hui dkk., 2005). Ada beberapa 
metode yang dapat digunakan untuk mengurangi 
konsentrasi logam berat dari limbah cair, diantaranya 
adalah  advanced oxidation process (Martinez dkk., 
2003),  ion-exchange (Rengaraj dkk., 2006), membrane 
separation (Mavrov dkk., 2003) dan reverse osmosis 
(Turek dkk., 2006). Metode - metode tersebut 
membutuhkan harga peralatan dan biaya operasional 
yang besar. Oleh karena itu perlu dilakukan penelitian 
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untuk mendapatkan metode yang lebih murah tetapi juga 
efisien. Mengolah limbah cair dengan metode adsorption 
merupakan teknologi yang mudah dan sesuai untuk 
mengolah limbah cair industri. Penggunaan adsorben 
yang murah dan ramah lingkungan perlu dilakukan agar 
biaya proses  adsorpsi dapat ditekan (Kristianingrum, 
2014). Adsorben dari bahan alam yang ramah lingkungan 
atau material hasil limbah industri merupakan bahan yang 
potensial untuk digunakan. Adapun syarat sebagai 
adsorben memiliki luas permukaan adsorben yang luas, 
volume pori yang besar,ukuran partikel pori yang kecil 
yang ditunjukkan dengan porositas (Syauqiah, 2011). 
Adsorpsi juga dapat dilakukan material yang memiliki 
permukaan padatan yang kaya akan gugus fungsional 
seperti: -OH, -NH, dan –COOH (Stum dan morgan, 
1996).  Silika (SiO2) mempunyai syarat tersebut karena 
memiliki gugus silanol (Si-OH) dan siloksan (Si-O-Si) 
yang merupakan sisi aktif pada permukaannya. Di 
samping itu silika mempunyai pori-pori yang luas, 
berbagai ukuran partikel dan area permukaan yang khas  
(Nisa, 2014). Proses pembuatan silika sebenarnya dapat 
dibuat dengan bahan dasar dari senyawa alkoksida 
TEOS/TMOS dengan metode sol-gel. Namun karena 
harga TEOS/TMOS yang cukup mahal maka dicari 
alternatif selain mengunakan senyawa alkoksida yaitu 
dengan membuat prekursor sodium silikat / natrium silikat 
/ waterglass yang dihasilkan dari bahan baku abu vulkanik 
yang didapatkan akibat erupsi  Gunung Kelud di Jawa 
Timur (Sutopo, 2014) dengan maksud agar lebih 
ekonomis. Dari hasil XRF (X-Ray Fluorescence), 
diketahui bahwa kandungan abu Kelud terdiri dari unsur 
Silika (70,6%), Aluminium (9%), Besi (5,7%), Kalsium 
(5%), Kalium (0,7%), dan Sulfur (0,1%).  
 
Tabel 1. Hasil XRF Abu Vulkanik G.Kelud 
 
Abu vulkanik dapat dimanfaatkan sebagai bahan dasar 
pembuatan silika karena memiliki kandungan silika yang 
besar. Silika  murni dengan adanya gugus silanol dan 
siloksan telah dilaporkan dapat mengadsorbsi ion logam 
keras seperti Na
+
, Mg
2+
, Ca
2+
, dan Fe
2+ 
(Cestari, 2000). 
Berdasarkan uraian tersebut maka dilakukan penelitian 
sintesis silika sebagai adsorben Ion Pb [II] dan 
mendiskripsikan pengaruh lama waktu adsorpsi silika gel 
berbahan dasar abu vulkanik terhadap daya dan efisiensi 
adsorpsi ion logam timbal serta mendiskripsikan porositas 
SiO2 sebelum dan setelah digunakan untuk adsorpsi ion 
logam timbal. 
 
METODE PENELITIAN 
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini 
adalah Abu vulkanik, HCl 37% (Merck), NaOH 99% 
(Merck), Aquades, Centrifuge, Ion logam  Pb[II] 1000 
ppm / Pb(NO3)2 in HNO3 0,5 mol/l. Peralatan yang 
digunakan antara lain kertas whatman, gelas kimia (100, 
200, 500) ml. furnace, tabung reaksi 50 ml, centrifuge 
alat uji AAS dan alat uji BET. Dalam penelitian ini, 
sintesis silika gel berbahan dasar abu vulkanik 
menggunakan metode hidrotermal - kopresipitasi. Abu 
vulkanik  direndam dengan HCl 2M selama 24 jam untuk 
menghilangkan pengotor-pengotor, selanjutnya dicuci 
dan diambil endapannya. Selanjutnya ditambahkan 
NaOH 7M sebanyak 60 ml hingga terbentuk sodium 
silikat. Larutan sodium silikat ditambahkan HCl 2M 
hingga terbentuk endapan silka kemudian dikeringkan 
dalam furnace pada temperatur 100
0
 selama 24 jam. 
Serbuk silika diuji BET untuk mengetahui luas 
permukaan, ukuran pori, dan volume pori. Sebanyak 250 
mg silika gel diinteraksikan dengan 20 ml ion logam 
Pb[II] 5  ppm di diaduk menggunakan magnetite stirer 
dengan kecepatan 80 rpm selama 10, 20, 30, 40, 50, 60 
menit. Kemudian diendapkan secara cepat dengan 
menggunakan centrifuge dengan kecepatan 2000 rpm 
selama 30 menit. Silika gel dan filtrat dipisahkan dengan 
kertas saring, filtrat yang diperoleh diuji konsentrasi ion 
Pb(II) tersisa dengan menggunakan AAS dan Endapan 
diuji BET.  
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
A. Analisis Karakterisasi AAS 
Analisis hasil karakterisasi AAS dengan variasi waktu 
adsorpsi silika terhadap ion Pb[II] ditunjukkan pada Tabel 
2. 
Tabel 2. Hasil karakterisasi proximate karbon 
Nama Unsur Sampel uji XRF 
SiO2 70,6 % 
Al2O3 9 % 
Fe2O3 5,7% 
Kalium 0,7% 
CaO 5 % 
Sulfur 0,1% 
Sampel 
Waktu 
Kontak 
(menit) 
Volume 
Pb[II] 
Pb[II] 
awal 
(mg/L) 
Pb[II] 
akhir 
(mg/L) 
Pb[II] 
teradsorp 
(L) (mg/L) 
Silika 
AV 
10 0.2 5 0.093 4.907 
20 0.2 5 0.006 4.994 
30 0.2 5 0.031 4.969 
40 0.2 5 0.065 4.935 
50 0.2 5 0.153 4.847 
60 0.2 5 0.269 4.731 
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 Hasil karakterisasi ion Pb[II] yang teradsorpsi 
oleh silika (SiO2) seperti yang tertera pada Tabel 1, 
dengan waktu kontak 10 menit banyaknya ion logam 
Pb[II] yang teradsorp sebanyak 4,907 mg/L, 20 menit 
teradsorp sebanyak 4,994 mg/L, 30 menit teradsorp 
sebanyak  4,969 mg/L, 40 menit teradsorp sebanyak 
4.935 mg/L, 50 menit teradsorp sebanyak  4.847 mg/l, 60 
menit teradsorp sebanyak  4.731 mg/L. Hasil tersebut 
menunjukkan penurunan ion Pb[II] yang teradsorpsi  
setelah waktu kontak 20 menit ini disebabkan karena 
telah melewati waktu kesetimbangan. Waktu 
kesetimbangan menentukan waktu kontak yang  
menghasilkan kapasitas adsorpsi maksimum. Waktu 
kesetimbangan sendiri dipengaruhi oleh tipe adsorben 
(jumlah dan jenis ruang  pengikatan), ukuran dan 
fisiologi adsorben (aktif atau tidak aktif), ion yang 
terlibat dalam sistem biosorpsi , konsentrasi ion logam.  
 
Tabel 3. Besarnya Daya Adsorpsi dan Efisiensi Adsorpsi 
Silika Gel Terhadap Adsorpsi Ion Logam Pb [II]. 
 
 
Gambar 1. Grafik waktu kontak terhadap konsentrasi dan 
daya adsorpsi 
 
 Waktu yang terbaik akan menentukan kapasitas 
adsorpsi maksimum silika dalam menyerap ion-ion Pb[II] 
dan konsentrasi yang tersisa semakin sedikit. Ini 
dibuktikan dengan plot grafik 1 pada saat 10 menit 
konsentrasi ion Pb[II] yang tersisa dan daya adsorpsinya 
sebesar 0.093 mg/L, 0, 39256 mg/g dengan efisiensi 
sebesar 98 %  hingga mencapai puncaknya pada saat 
kontak selama 20 menit konsentrasi ion Pb[II] yang 
tersisa,paling sedikit diantara yang lainya dan memiliki 
daya adsorpsi terbesar 0.006 mg/L, 0.39952 mg/g dengan 
efisiensi sebesar 99.88 % . Pada waktu kontak 30, 40, 50, 
60 (menit) konsentrasi ion logam Pb(II) yang tersisa 
justru cenderung naik karena kemampuan (daya) adsorpsi 
dari silika terhadap ion Pb[II] menurun yang artinya 
semakin sedikit ion-ion Pb yang teradsorpsi meskipun 
tidak terlalu signifikan berturut-turut sebesar 0.031 mg/L 
(0.39752 mg/g, 99,38 %), 0.065 mg/L (0.39752 mg/g, 
99,38 %),  0.153 mg/L (0.39752 mg/g, 99,38 %), 0.269 
mg/L (0.39752 mg/g, 99,38 %). Untuk lebih jelasnya 
dapat dilihat pada gambar grafik 1.  
 
B. Analisis Karakterisasi BET 
Analisis hasil karakterisasi BET pada sampel karbon 
aktif ditunjukkan pada Tabel 2 dan Gambar 1. 
 
Tabel 4 Data BET SiO2A dan SiO2B 
 
Nama 
Sampel 
 
Luas 
Permukaan 
(m
2
/g) 
 
Volume 
Pori (cc/g) 
 
Ukuran 
Pori (nm) 
SiO2A  106,68 1,29 24,3 
SiO2B 1174 1,34 2,29 
 
Dari data BET yang sudah didapat maka dapat 
dijelaskan SiO2 yang telah digunakan untuk proses 
adsorpsi dengan nama sampel (SiO2B) mempengaruhi 
luas permukaannya dari 106,68 m
2
/g menjadi 1174 m
2
/g . 
Untuk volume pori dan diameter pori, SiO2 yang telah 
digunaka untuk proses adsorpsi berubah nilai volume pori 
yaitu 1,29 cc/g menjadi 1,34 cc/g serta nilai ukuran 
partikel pori yaitu 243,2 Å atau 24,3 nm menjadi 22,9 Å 
atau 2,29 nm. Berdasarkan  rujukan IUPAC ukuran 
partikel pori silika sebelum adsorpsi maupun setelah 
adsorpsi masih dikategorikan material mesopori 2-50 nm.   
 
 
No Sampel 
Daya 
Adsorpsi 
(mg/g) 
Efisiensi 
Adsorpsi 
(%) 
1. 
SAV-10 
mnt 
0.39256 98.14 
2. 
SAV-20 
mnt 
0.39952 99.88 
3. 
SAV-30 
mnt 
0.39752 99.38 
4. 
SAV-40 
mnt 
0.3948 98.7 
5. 
SAV-50 
mnt 
0.38776 96.94 
6. 
SAV-60 
mnt 
0.37848 94.62 
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 Gambar 2. Grafik isotermal adsorpsi dan desorpsi SiO2A 
 
Gambar 3. Grafik isotermal adsorpsi dan desorpsi SiO2B 
 
Untuk gambar 2 dan 3 meskipun sampel berbeda 
tetapi tetap menunjukkan hasil yang sama yaitu 
menunjukkan pada saat tekanan dinaikan silika 
mengalami adsorpsi hingga tercapai volume puncak 
sekitar 800-924 cc/g kemudian terus ditekan hingga 
mengalami desorpsi pada volume -308 cc/g. Hal ini 
menunjukkan bahwa tekanan tidak mempengaruhi 
sampel sebelum dan sesudah adsorpsi. 
Menurut IUPAC didasarkan pada klasifikasi 
Brunauer dua grafik adsorpsi/desorpsi silika diatas 
termasuk dalam grafik tipe IV, yang menunjukkan bahwa 
material berpori yang dikenai gas nitrogen termasuk 
dalam kategori mesopori yang memiliki bentuk pori 
silinder (Adam, 1997). Hal ini diperkuat dengan bentuk 
Hysteresis loop  yang termasuk dalam tipe H1 dengan 
dominan struktur  porinya adalah berbentuk silinder 
(Nisa, 2014). 
Bentuk pori sangat berpengaruh terhadap daya dan 
efisiensi adsorpsi dari adsorben karena setiap bentuk 
yang berbeda memiliki luas permukaan yang berbeda. 
Bentuk pori silinder, bola, tabung memiliki luas 
permukaan yang berbeda karena daya adsorpsi dari 
masing-masing bentuk pori bergantung pada besar-kecil 
luas permukaanya.  
 
PENUTUP 
Simpulan 
Berdasarkan hasil dari penelitian yang telah dilakukan 
dapat disimpulkan bahwa :  
1. Daya dan efisiensi adsorpsi silika gel hasil sintesis 
terhadap ion logam Pb[II] yang paling baik terjadi 
pada waktu kontak selama 20 menit. Daya 
adsorpsi yang dimiliki sebesar 0.39952 mg/g 
dengan efisiensi adsorpsi sebesar 99,88 %. 
2. Porositas silika yang meliputi luas permukaan 
yang sebelum digunakan untuk adsorpsi sebesar 
106,68 m
2
/g setelah adsorpsi menjadi 1174 m
2
/g.. 
Untuk volume pori dan ukuran partikel pori SiO2 
sebelum digunakan sebesar 1,29 cc/g, 24,3 nm  
setelah digunakan untuk adsorpsi menjadi 1,34 
cc/g , 2,29 nm 
 
 
 
Saran 
Pada penelitian selanjutnya untuk menghasilkan 
hasil yang lebih optimal maka disarankan untuk : 
1. Setelah pencampuran silika dengan Pb[II] harus 
segera di centrifuge dan disaring agar variabel 
manipulasi waktunya tidak kacau. 
2. Gunakan penutup setiap melakukan tahap 
kalsinasi agar bahan atau sampel tidak 
terkontaminasi oleh bahan sekitar. 
3. Pada proses pencucian SiO2 diharapkan sampai 
bersih agar kandungan NaCl dalam larutan dapat 
hilang secara merata. 
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